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Wasserloellohe Azofarbetoffe 

Die Brfindung betriff t Parbstoffe f die in ?orm der freien Sziuren 
der Formel I 

(S0 3 H) n (I) 

entsprechen, in der 

D den Rest einer Diazokomponente, 

X Cyan oder Carbamoyl, 

n die Zahlen 1 bis 4 und 

R gegebenenfalle subs tituier tee Alkyl, Cycloalkyl oder Aralkyl be- 
deuten. 

Me Reate D der Diazokomponenten leiten sicb insbesondere von Anilin- 
Aminophthalimid- und Amino azobenzolderi vat en ab» die z* B. durch Hy- 
dro xysulfonyl, Halogen, Hydroxy, Alkyl, Alkoxy, Acylamino, Cyan, 

640/74 
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HN" 



HgH "Ni* 0 
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Alkylsulfon, Phenylsulfon, Nitro f Carboxyl, Carbalkoxy, Carbonamid, 
N-substituiertes Carbonamid, Sulfonamid, N-substituiertes Sulfon- 
amid oder Benzthia2olyl substituiert sein konnen. 

Einzelne Substituenten sind auBer den bereits genannten beispiels- 
weiae: Chlor, Brom, Methyl f Athyl, Trifluormethyl, Kethoxy, Athoxy, 
Kethylsulfonyl, Athyl sulfonyl, Carbomethoxy, -athoxy, -B-athoxy- 
athoxy, -B-methoxyathoxy, -butoxy, oder - 13- but oxy athoxy, N-Methyl-, 
N- Athyl-, N-Propyl-, N-Butyl-, N-Hexyl-, N-B-Athylhexyl-, N-B-Hy- 
ciroxyath,yl-,M-3-Methoxyathyl- oder N-y-Methoxypropyl carbonamid, N,N-Di- 
methyl-, N,N-Diathyl-, N-Methyl-N-B-hydroxyathyl- oder N- Phenyl carbon- 
amid, Carbonsaure-piperidid, -morpholid oder -pyrrolidid sowie die 
enteprechenden Sulfonamide, Acetylamino, Propionyl amino, Butyryl- 
amino, Methyisulfonylamino, Phenylsulf onylamino, Hydro xyacetyl amino, 
Benzoylamino, p-Chlorbenzoylamino, Phenacetylamino sowie die Reste 
der Formeln -N-CO-CH,, -N-CO-CH-C1, -N-CO-CH- , -N-CHO oder -N | . 



Reste R der Kupplungskomponenten sind z. B. Alkyl mit 1 bis 8 
C-Atomen, das noch durch Chlor, Brom oder Alkoxy mit 1 bis 4 
C-Atomen substituiert sein kann, Cyclohexyl, Benzyl, Phenylathyl 
oder Phenylpropyl. Die Phenylringe konnen d^hei durch Hydroxy- 
sulfonyl substituiert sein. 

Bevorzugte Reste R sind Alkylgruppen mit 1 bis 4 C-Atomen und ins- 
besondere Methyl, Athyl, Propyl, Methoxy&thyl oder Methoxypropyl 

sovie sulfonsauregruppenhaltise Aralkylreste. 




CH 




3 
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Die Farbetoffe der Pormel I k6nnen in Form der freien Sauren Oder 
auch zveckm&Bigerveiee ale waaeerieeliche Salze, z. B. ale Alkali-, 
Ammonium- oder subBtituierte AmmoniumBalze, hergeetellt Oder verwen- 
det verden. SubBtituierte Ammoniumkationen in den Salzen Bind bei- 
epieleveiee Trimetbylammonium, Methoxyathyl-amnonium, Hexoxypropyl- 
ammonittm, Dimethyl-phenyl-benzyl-ammonium, Mono-, M- oder Triathanol- 
ammonium • 

Zur Heratellung der Farbetoffe der Formel I kann man Diazoverbin- 
dungen von Aminen der Formel II 

D-HH 2 (II) 
mit Kupplungekomponenten der Formel III 



iV x ("D 

B 

umeetzen, vobei normalerveiee entveder D und/oder der Heat B minde- 
stene eine SulfonaBuregruppe enthalten. 

Die Dlazotierung der Amine (II) und die Kupplung mit den Pyridonen 
(III) erfolgen nach an flioh bekannten Methoden. Man kann die neuen 
Farbetoffe auob dadurch erhalten, dafl man zun&ebet die SOjH-Gruppen- 
freien Verbindungen duroh Diazotierung und Kupplung heratellt und 
diese dann mit SulfonierungBmitteln vie konzentrierter Schvefel- 
eaure, SchwefelBtturemononydrat oder Oleum in die Farbetoffe der 
Formel I uberftttart. 
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Die Xupplungskomponenten der Pormel III kann man leicht dadurch er- 
halten* daB man Pyridiniumealze der Pormel (IV) 

HNR 




R 

mit mindestene 2 Aquivalenten einer w££rig-anorganischen Base bei 
Teinperaturen von 20 bis 100 °C in An- oder Abwesenheit eines organi- 
echen LoBungsmittele umsetzt und gegebenenf alls die Cyangruppe in an 
sich bekannter Veise in die Amidgruppe umwandelt. Sulfons&uregruppen- 
haltige Kupplungskomponen tent mit R gleich Aralkyl, gevinnt man durch 
Sulfierung in an sich bekannter Veise. 

Geeignete anorganisohe Basen sind z. B. vaBrige LSsungen von NaOB, 
KOH, Na^COj, Z^OO^ Oder NaHCO^. Als organische Losungsmittel kommen 
2. B. Alkanole, Glykole oder Glykolather vie Methanol, Athanol, iso- 
Butanol, Glykol, Methylglykol oder ithylglykol sovie auch N-Methyl- 
pyrrolidon in Betracht. 

Die Pyridiniumealze (IV) Bind zum Teil aus Angev. Chemie 84* 1184 
(1972) bekannt bzw. nach dem dort beschriebenen Verfahren erhaltlich. 

Verbindungen der Pormel II sind beispielsweise: Anilin, 2-, 3- und 
4-Chlor-anilin. 2- f 3- und 4-Bromanilin. 2-. 3- und 4-Nitro anilin. 
2-, 3- void 4-Toluidin. 2-, 3- und 4-Cyananilin, 2,4-Dicyan-anilin. 
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3.4- Oder 2,5-Dichlor-anilin, 2.4,5-Trichloranilin, 2, 4f 6-Trichlor- 
anilin, 2-Chlor-4-ni tro ani 1 in , 2-Brom-4-nitroanilin, 2-Cyan-4-nitro- 
anilin, 2-Methylsulfonyl-4-nitroanilin, 4-Chlor-2-nitroanilin, 
4-Kethyl-2-nitroanilin, 2-Methcxy-4-nitroanUiifr 1-Amino-2-trifluor- 
me thyl-4-chlorbenzol t 2-Chlcr-5-aalhb-benaonitril , 2-Amino-5-chlor- 
benzonitril, 1-Amino-2-nitrobenzol-4-eulf<msMure-(n)-butylainid Oder 
-B-methoxy-athylamid, 1-Aainobenzol-4Hnethylsulfoii, 1-Amino-2, 6-di- 
brombenzol-4-methylsulfon, 1-Amino-2 t 6-dlchlorbenzoi-4-methylsulfon f 

3.5- Dichloranthranilsaiire-methyle8ter f -propylester, -8-methoxyathyl- 
ester, -butyleeter, 3, 5-W.bronanthranll8aure-methylester p -athyl- 
ester, -(n)- Oder -(i)-propylester, .-(*)- Oder -(ij-butylester, 
-B-methoxy-athylester, N-Acetyl-p-phenylendiaaia, N-Acetyl-m-phenylen- 
diaain, N-Benzolsulfonyl-p-phenylendiamin, 4-AMno-acetophenon, 4- 
oder 2-Aainobenzophenon, 2- und 4-Aoino-diphenylsulfon, 2-, 3- oder 
4-Aminobenzoe8aure-aethylester, -Bthylester, -propylester, -butyl- 
ester, -isobutylester, -fl-methoxyathyleeter, -fl-Sthoxyathyl ester, 
-methyldiglykolester, -Sthyldiglykolester, -methyl-triglykolester, 

3- oder 4-Aainophthals&ure, S-Aoino-isophthalB&ire- Oder Amino- 
terephthals&uredimethylester, -diSthyleeter, -dipropylester, -di- 
butylester, 3- oder 4-Aainobenzoes&ureaiaid, -aethylaaid, -propyl- 
amid, -butylamid, -isobutylaaid, -cyclohexylaaid, -fl-athyl-hexyl- 
amid, -y-methoxy-propylamid, 2-, 3- oder 4-Aainobenzoeelittre-dime- 
thylamld, -diethyl amid, -pyrrol i did, -morpholid, 5-Amino-isophthal- 
s&urediamid, 3- oder 4-Amino-phthalsSnre-iffiid, -B-hydroxy&thyl- 
imid, -methylimid, -athyliaid, -tolylimid, 4-Anlnobenzol-sulfon- 
saure-dimethylaaid, -diathylamid, -pyrrolidld, -ttorpholid, 3- oder 
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4-Aminophthals&ure-hydrazid, 4-Amino-naphthalaaure-athylimid, -butyl- 
imid, -methoxySthylimid, 1-Amino-anthrachlnon, 4-Amino-diphenylen- 
oxid, 2-Amino-benzthiazol, 4- und 5-Nitronaphthylaain, 4-Amino-azo- 
benzol , 2 1 9 3-Dimethyl-4-amino-asobenzol f 3 1 , 2-Dimethyl-4-amino-azo- 
benzol , 2 , 5-Dimethyl-4-amino-azobenzol , 2-Me thyl-5-methoxy-4-amino- 
azobenzol , 2-Methyl-4 9 » 5-dimethoxy-4-amino-azobenzol , 4 1 -Chlor-2- 
methyl-5-aethoxy-4-amino-azobenzol , 4 '-Ni tro-2-methyl-5-methoxy-4- 
aminoazobenzol, 4 f -Chlor-2-methyl-4-aniino-azobenzol, 2 t 5-Dimethoxy- 
4-amino-azobenzol , 4 f -Chi or- 2 , 5-dime thoxy- 4-amino-azobenzo 1 , 4 1 - 
Ni tro-2 9 5-dime thoxy-4-aminoazobenzol , 4 ' -Chlor-2 f 5-dime thyl-4-amino- 
azobenzol, 4 f -Methoxy-2, 5-dime thyl-4-amino-azobenzol t 4 , -Nitro-4- 
amino-azobenzol , 3 , 5-Eibrom-4-amino-azobenzol , 2 , 3 1 -Dichlor-4-amino- 
azobenzol, 3-Methoxy-4-amino-azobenzol, 1-Aminobenzol-2- f -3- oder 
-4-sulfonBaure, 1 -Aminobenzol-2 , 4- oder -2, 5-disulf onsaure, 1-Amino- 

2 - me thylbenzol-4-sulf onsaure, 1-Amino-3-methylbenzol-4-8ulf onsaure, 
1-Amino-4-niethylbenzol-2- oder -3-sulf onsaure, 2-Nitraxxilin-4-sulf on- 
saure, 4-Nitranilin-2-eulf onsaure, 2-Chloranilin-4- oder -5-sulf on- 
saure, 3-Chloranilin-6-8ulf onsaure, 4-Chloranilin-2-sulf onsaure, 
1-Amino-3,4-dichlorbenzol-6-3ul:?on8£ure, 1-Amino-2, 5-dichlorbenzol- 
4-sulf ons&ure , 1 -Amino-4-methyl-5-chlorbenzol«-2-sulf onsaure t 1 -Amino- 

3- methyl-4-chlorbenzol-6-sulf onsaure , 2-Amino-4-aulf obenzoesSure , 

1- Amino-4-acetaminobenzol-2-sulf onsaure, 1-Amino-5-acetamincbenzol- 

2- sulf onsaure, 1-Amino-2-methoxy~4-nitrobenzol-5-sulfonsSure, 
1-Aminoanthrachinon-2-8ulf onsaure, 1-Aminonaphthalin-2- oder -4- 
sulfonsSure, 2 -AMnonaphthalin-1-eulf onsaure, sowie die Diazokom- 
ponenten der Fonneln 
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H 5 C 2 0 



CH 5 

N=K NH 2 , HjCO N=N i;H 2 , HO i.'=K NH, 



SOjH 



SO^H 



II 3 Q 



H 5 C 2° W=H HH 2 » H0 *©" N=N HH 2 ' H 3 C0 K=K ~C^~ NH 2 ' 



SCjH 



SOjH 



SOjH 



CH 



n-H 7 C 3 0^^-H=N-^-NH 2 , HjCO N=N NH 2 , 



SOjH 



SOjH 



H 5 C 



CI 



NH-CO-CH 



H 3 C0 N=N NH 2 • H 3 G0 ~C^" N=N NH 2 ' H 3 C0 N=W ~C^~ NH 2 ' 



S0 3 H 



SOjH 



SOjH 



H 3 CO-^^-N=N-^^-NH 2 , fl 3 C-OC-N-^^-N=N-^-NH 2 , 



SO..H 
5 



SOjH 



HjC-OC-IJ -Q- N=N NH 2 , HjC-OC-N N=N NH 2 , 



CH, 



SOjH 



H — \ \ 

CH 3 SOjH 



OC-N-^- K=N NH 2 , C1H 2 C-0C-H N=N NH 2 

CHj SOjH CHt " a u 



3 SOjH 



CHj 

H 3 C-OC-N-@- N=N NH 2 , HjC-OC-N-^- N=N NH 2 , 

S0 3 H 



SOjH 
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ocH 5 ^^y-v 

H 3 C-OC-M -^-H=tf ^-HH 2 . HjC-OC-H-^-H-H^- SHg, 

SOjH SOjH 

B SOjH CHj 



HOjS-0 



och 5 or och 3 



CHj CH 3 



CI OCHj CI 

H0 3 S-0-(CH 2 ) 5 -O-£^- H=N-0-HH 2 , HOjS-O-H^-O N^-^)-NH 2> 



CHj CH 3 



CH 3 CI 

H0 3 S-0-H 4 C 2 -0-^- M^-^-M^, ffi) 5 S-0-H 4 C 2 -0-^. H=N-@- HH 2 , 

CH 3 0 CHj 

HO 3 S-O-H 4 C 2 -O-^.H=N-0-HH2, HOjS-O-H^-O-^- B=H^0- HHg, 



H0 3 S-0-H 4 C 2 -0-Q-H^^.HH 2 Oder (*Of)^^l&W^ 



NH 2 



P = H, CHj, OCHj G = H, CH ? 
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Vcm besonderer technischer Bedeutung sind Farbstoffe der Formel I a 



NHR 
R 



in der D 1 einen Best der Formel 



Y X^ X 1 

Y 2 ^^* , ^• Ns=N ^^- oder <fJ 

w4 v2 " W H 



Y' X 4 X" 0 O 




X 4 Wasserstoff oder SO^H, 

X Cyan oder Carbamoyl, 

Y Wasserstoff, Cyan, Chlor, Brom, Methylsulfon, Athylsulfon, Phenyl- 

sulfon, Carbalkoxy oder SO^H, 

Y 1 Wasserstoff, Chlor, Brom oder SO^H, 
2 

Y Wasserstoff, Chlor, Brom, Methyl, Carbalkoxy, 2-Benzthiazolyl oder 
S0 3 H, 

X^ Wasserstoff, Methyl, Hydroxy, Methoxy oder SO^H, 

X I Wasserstoff, Methyl, Methoxy oder SO^H, 

p 

X Wasserstoff, Methyl oder Methoxy und 

T Wasserstoff oder einen Substituenten bedeuten und 

R die angegebene Bedeutung hat. 



- 11 - 
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Bevorsugte Reste fttr T Bind Alkylreste mit 2 bis 8 C-Atomen, die 
durch Sauerstoff unterbrochen und durch Hydroxy, Phenoxy oder OSOjH 
substituiert sein kbnnen, Benzyl, durch SO^ substituiertes Benzyl, 
Phenylathyl, durch SOjH substituiertes Phenylathyl oder gegebenen- 
falls durch SOjH und/oder andere Reste substituiertes Phenyl. 

Reste T Bind beispielsweise: CHj, C^, C^, C^, CgH^, 
CH 2 CH(CH 2 ) 3 CH 3 , CHgCHgOH, (CH 2 ) 3 OH, CH^OC^CHgOH, 
°2 H 5 

(CH 2 ) 3 0(CH 2 ) 4 OH, CH 2 CH 2 OC 6 H 5 , CH^OSOjH, (CH^OSOjH, 
CH 2 CH 2 OCE 2 CH 2 OS0 3 H, (CH^OfCH^OSOjH, CH^, CH^SCy, 

C 2 H 4 C 6 H 5» C 2 H 4 C 6 H 4 S0 3 D ' °6 H 5' W 0 ?' ° der 



SOjH 



OCH 3 

Die neuen Parbstoffe enthalten vorzugsweise 1 oder 2 Sulfoneauregruppen, 
X ist vorzugeveise Cyan. 

Bevorzugte Mazokomponenten sind beispielBweise* 2- f 3- und 4-Amino- 
benzoesaure-methyleeter, -athylester, -(n) und -(i)-propylester, 
-B-methoxyathylester, 2-Amino-3,5-dlchlor-benzoeBaure-methylester t 
-athylester, -(i)-propylester, 2-Amino-3*5-dlbrom-benzoe8aure-methyl- 
ester, -athylester, -B-methoxy-athyleeter, 3 -Brom-4-amino-benzoesaure- 
Sthylester, AminoterephthalBaurediathyleeter, 2-Anino-benzonitril, 
2,4-Dicyan-anilin, 2-Aiaino-5-ohlor-benzonitr±l, 2-Amino-5-brom-benzo- 
nitril, 2-Andno-3-brom-5-chlor-benzonitril. 2-Aoino-3, 5-dibrom-benzo- 
nitril, 2-Amino-3,5-dichlor-benzonitril, 2-Amino-1-trifluormethyl- 
benzol, 2-Amino-5-chlor-trifluormethylbenzol, 4 -A*inobenzol-1-methyl- 
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sulfon, 3-Chlor-4-aminoben2ol-1-methyl8ulfon, 2-Amino-diphenylsulfon, 
4-Amino-diphenylsulfon, 5- und 4~Aminophthalsaure-B-hydroxyathylimid f 

3- und 4-Aminophthal8aure-e-methoxyathylimid f 3- und 4-Aminophthal- 
saure-butylimid, -tolylimid, 1-Amino-4-nitrobenzol f 1-Amino-4-acetyl- 
amino-benzol, 1 -Amino- 3-acetylaminobenzol, 4-Amino-benzoesaure-amid t 

4- Amino-benzoesaure-N-methylamid f -N-butylamid, -N-fi-athylhexylamid, 
4-Amino-benzoesaure-N,N-diathylainid f 3- und 4-Amino-benzolsulfonsaure- 
amid, 3- und 4-Aminobenzolsulfonsaure-N-butylamid, 3- und 4-Amino- 
benzolsulfonsaure-morpholid, 2-Chlor-anilin-4- oder -5-sulfonsaure, 
3-Chlor-anilin-6-8ulfonsaure > 4-Chlor-anilin-2-sulfonsaure, 1-Amino- 

3 1 4-dichlorbenzol-6-sulf onsaure , 1 -Axnino-2 f 5-dichlorbenzol-4-sulf on- 
eaure, 1-Amino-2, 5-dibrombenz o 1-4- sulf onsaure, 1-Amino-4-methyl~5- 
chlorbenzol-2-sulf onsaure, 1-Amino-3-methyl-4-chlorbenzol-6-sulf on- 
saure und die Amine der Formeln 

N=N NH 2 , N=N NH 2 , N=N NH 2 , 

^ CH 3 H 3 C 

HOjS ^^-N=N NH 2 , HOjS N=N NH 2 , HOjS N=N-^- NH ; 

, CH 3 /H ?0 3 H _f°3 H _/ CH 3 

H0 3 S N=;N ^Jy" NH 2 » N=N NH 2 f HO ? S N=N NH 2 , 

CH, SO.H CH, 

5 ? 5 

N=N-^-NH 2f ^- N=N "^- NH 2 ^^=N-^-NH 2 , 
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HOjS 



CH 



HOjS CHj 



HOjS CHj 



HOjS 



H - C T 3 so^h SO^H 



3 SOjH 



SO,H 



I 



50 3 H J5H 3 



= -CH 2 -CH 2 -0-S0 3 H 



CH, 



SOjH 
B = E, CHj, C 2 H 5 



H 




GX3 



SOjH 



HO T S 



3 S W M CH? 

N=N-^-NH 2 



V // 



SOjH 



CH, 



S0 3 H 



L S0 3 H ? B 3 

L H0 3 S^^ CH 



L = H, CHj M = H, SOjH 



-©-"■2 



ho 3 s^ 
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Die neuen Farbstoffe Bind gelb bis violett und eignen sich zum Par- 
ben von naturlichen und synthetischen Polyamiden, wie Voile, Seide, 
Nylon 6 oder Hylon 6,6. Man erhalt damit brillante F&rbungen mit vor- 
ziiglichen Echtheiten. 

In den folgenden Beiapielen beziehen sich Angaben uber Teile und 
Prozente, sofern nicht anders vermerkt, auf das Gewicht* 



- 15 - 
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Beisplel 1 

23,3 Telle 6-Amino-2-chlor-3-cyan-1-methyl-4-methylaminopyridinium- 
chlorid werden in ungefahr 500 Volumenteilen Wasser bei 40 - 50 °C 
gelost und im Verlauf von ein bis zwei Stunden bei 60 - 80 °C mit 
etwas inehr als 21,5 Teilen Hatriumcarbonat (als 20 #ige wSBrige L<5- 
sung) versetzt, wobei der pH-Wert der Reaktionslosung stMndig bei 
7,5 - 8,5 gehalten wird. Man last abktthlen, saugt daa ausgefallene 
Reaktionsprodukt ab, wascht mit Wasser und trocknet. Man erhalt in 
90 - 95 #iger Auabeute die bei 308 - 310 °C schmelzende Verbindung 
der Pormel 

CH, 



m CH 
HgH V CH, 



BeiBPlel 2 

17,8 Telle des in Beisplel 1 beschriebenen Pyridons werden nach und 
nach unter Riihren in 100 Telle 9 0 *i«€ Schwefels&ure eingetragen. 
Man erhitzt anschlieBend zwei Stunden a»f 80 - 85 °C und gieBt nach 
dem Abktihlen das Heaktionsgemisch auf Biewasser. Mit waflriger Hatron- 
lauge wird der pH-Wert der Mischung auf 7 - 8 geatellt. Dann filtriert 
man deh Hiederschlag ab, wascht mit Wasser und trocknet. 



- 16 
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Es fallen 17 Telle des Pyridons der Pormel 

CE, 

kn/co-nh 2 



H 2 N ^ CH 3 



an, das bei 253 - 256 °C schmilzt. 



Beispiel 5 

20,8 Teile 3-Amino-4-chlorbenzolsulfonsaure werden auf ubliche Weise 
in waBriger, salzBaurer Losung diazotiert. Zu der entstandenen 
Diazoniumsalzlosung gibt man bei 0 - 5 °C eine Losung von 20,6 Tei- 
len 6-Amino-3-carbamoyl-1-methyl-4-methylamino-pyridon-2 in 100 Tei- 
len Dimethylformamid. Nach der Zugabe von waflriger Natriumacetat- 
losung bis zum pH von 4-5 wird der Parbetoff der Pormel 




mit gesattigter Natriumchloridlosung ausgesalzen, abgesaugt, ge- 
waschen und getrocknet. Man erhalt etwa 40 Teile eines gelben Parb- 
stoff pulvers, das Polycaprolactammaterialien in klaren gelben Tonen 
mit gut en Echtheiten f&rbt. 



- 17 - 
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BeiBPiel 4 

9,7 Telle 4-Amino-2 f 5-dichlorbenzoleulfonaaure verden in ublicher 
Weise in vafirig-salzsaurer Losung mit 12 Voliimenteilen einer 23 %igen 
Natriumnitritloaung bei 0 - 5 °C diazotieirt. Hach Zugabe von 200 Teilen 
Eis l£Bt man die Loaung von 7i8 Teilen 6~Amino-3-cyan-1-methyl-4- 
methylamino-pyridon-2 in 100 Volumenteilen Mmethylformamid zulaufen. 
Zur VervollstMndigung der Kupplung erhBht man den pH-Vert der Kupp- 
lungslSsung durch Zugabe geaSttigter w&flriger NatriumacetatloBung 
auf 5 bis 6 und fallt den Farbstoff der Formal 

CH, 
CI HH ' CH 

NaOjS J0f H=H -^ S 0 

CI HH^CH* 



durch Hinzufttgen geaftttigter Natriumchloridloaung vollstSndlg aus. Br 
wird abgeaaugt, mit wenig Waaeer gevaaohen und bei 50 °C getrockxiet. 
Man erh&lt 14,1 Teile eines gelben Pulvers, das auf Polycaprolactam- 
gevebe eine grunatichig gelbe Farbung mit aehr gaten Bohtheitseigen- 
schaften ergibt. 

Bel spiel 5 

17,9 Telle 6-Amino-3-cyan-1-(B-phenyl)Sthyl-4-(B-phenyl)-athylamino- 
pyridon-2 werden bei Haumtemperatur in 65 Teile 23 #ig«n Oleums ein- 
geriihrt. Man rtthrt 3-4 Stunden bei 30 - 40 °C, gibt dann die LSeung 
in 500 Teile Eisvasser und stellt unter Ktthlung durch Bintropfen von 
ungefahr 85 Teilen 50 £iger Hatronlauge den pH-Vert auf etwa 3 ein. 
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Dazu gibt man bei 0*5 C eine aus 9,1 Teilen p-Aminoazobenzoi auf 
ubliche Weise erhaltene Losung dee Diazoniumsalzes. Sodann laflt man 
gesattigte Natriumacetatlosung zuflieBen, bis der pH-Wert des Kupp- 
lung8gemisches 3 betr2gt. Zur vollstandigen Ausfallung ruhrt man Koch- 
salz ein und filtriert den auegefallenen Farbstoff der Formel 



ab. Han erhSlt nach dem Trocknen ein orangerotes Pulver, das sich in 
Vas8er lost und auf Polycaprolactamfaeern echte Orangetone ergibt* 
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Analog zu der beschriebenen Arbeitsweise erhalt man auch di« 
folgenden Tabelle durch Angabe von D und B gekennseichneten 
stoffe: 





H 

HO 

I>-H=N -C^V 0 
H 2 H B 






Bel spiel 




B 


Parbton der Farbung 
auf Polycaprolactam 


6 


SOjHa 

NaOjS N=M -^-NH 2 




rot 


7 


It 


C 2 H 5 


tt 

• 


8 


It 




ii 


9 


tt 

! 


C 2 H 4 OCH 3 


n 


10 


II 


C 3 H 6 OC 2 H 5 


ti 


11 






orangeio v 


12 


tt 


C 2 H 5 


w 


13 


tt 


C 2 H 4 OCH 3 


it 


14 


Na0 3 S N=N NH 2 
CHj 


CH 3 


it 
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Beispiel 


D-NH 2 


I B 


| Far b ton 


15 


SOjNa CH 
CH 3 




| scharlach 


16 


tl 


°2 H 5 


I 11 


17 


OCHj 

NaOjS N=N NH 2 
OCflj 


CH 3 


1 rotviolett 


18 


f3 Na OCH 3 
^-H=N-^-NH 2 

OCH 3 




rotviolett 


19 


Na0 3 S-^^-N=N-^VNH 2 j 

J 

SOjNa 




bordo 


20 


NaOjS N=N NH 2 
SOjNa 


CH 3 


bordo 


21 


3 80,1. S0 3» a 


CH 3 


gelbstichig 
orange 
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Beispiel 


D-NH 2 


1 R 


Far b ton 




TTO-Pn -// \\- NW 

SOjNa 


1 rxx 

3 


gelb 


33 


SOJJa 

y— < 3 
CI -^V- NH 2 


CH 3 


gelb 


34 


it 


°2 H 5 


gelb 


35 


ii 


C 2 H 4 OCH 3 


gelb 


36 


ti 


C 5 H 6 OCH 3 


gelb 


37 


w 


-CH 2 -CH(CH 3 )C 6 H 5 


gelb 


38 


tt 


SO^Na 


gelb 


39 


ci \ 

SOjNa I 


CH 3 


gelb 


40 


it I 


C 2 H 


gelb 


41 


ii I 




gelb 


42 


it 1 


C 2 H 4 OCH 3 


gelb 
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Beispiel 


D-NH 2 


R 


Parbton 


53 


S0,Ba 

N=N NH 2 


CHj 


rot- 
orange 


54 


SO.Na rn 

N=N-^-NH 2 


C 2 H 5 


it 


55 


S0,Na CH, 


CHj 


it 


56 


^-N»N-^-NH 2 


CH 5 




57 


SO^Na 0CH 

\n/ ) — / 

CHj 


CH 5 


11 


58 


SO,Na 
H0-^3- N = N -O- NH 2 




11 


59 


0=C-NH-CH 2 -CH-C 4 H 9 (n) 


S0,Na 


gelb 


60 


0=C-N-C o H. 


tl 


gelb 
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Beispiel 


D-NHg 


B 


Parbton 


68 


CH3 CH, 


_ SO,Na 


orange 


(La 


P 1 -J/v±. Iti — N «^^\- 


tt 


orange 


70 


Br 


II 


orange 


71 


CN 


n 


gelb 


72 


SO,K 


tt 


gelb 


73 




^SO Na) 


gelb 


74 


Na0 3 S v CH3 
^-N=N-^-NH 2 

^ CH 3 
NaO^S 


C 2 H 4 OCH 3 


rot 


75 


Q-N=N-@-NH 2 

Na0 3 s -Q 




rot 


76 


CN 

Cl-^^-NH 2 
Br 


C 2 H 4^ 

SOjMa 


goxa— 
gelb 
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- 29 



' : ^{)'' 250002A 





- 29 - 


o.z. 5: Ooc 




Beiapiel | 


D-HH 2 


R 


Farbton 


92 


(n)C 4 H g -CHCH 2 HHCO-^- HH 2 


SO^Na 


gelb 


95 


0 

(n)C 4 H 9 -NH-S-^-NH 2 
0 


It 


gelb 


94 


/ \n it %t*t nf\ 

(n;C^Hg-NH-CO 


It 


gelb 


95 


0 

(C 2 H 5 ) 2 B-S^-NH 2 


It 


gelb 


96 


CH^-CO-foH 


tl 


gelb 


97 


C0-NH-C 8 H 17 (i) 


It 


gelb 


98 


. ch 3 

SOjNa 


It 


rot 



609828/0940 



- 30 - 



- 30 - 



2500024 

0.2. ;i Oob 



Y H-NH CH 



Y 1 



= K ^ S0 



2 R 



Beiepiel 


! Z 


y 


Y 


fi 


Parbton 


99 


H 


SO^Na 


NHCOCH^ 


C 2 K 5 


gelb 


100 


fl 


ii 


ii 




tt 


101 


It 


it 


it 


2 4 3 


it 


102 


SOjNa 


H 


it 


C 2 E 5 


it 


103 


CH 2 0-^V-N=N- 


tt 


SO-Na 

j 


CH 

J 


orange 


104 


ii 


SO Ha 

y 


H 


It 


ti 


105 


SOjNa 
Ha0 3 S-^^-N=N- 






°2 H 5 


it 


106 


SO-Ha 
SOjNa 


tl 


ii 


it 


it 


107 


ii 


CH 3 


CH, 




it 


108 


ii 


OCHj 


It 


II 


tt 
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Bsp. 1 


Z 


Y 


Y 1 J 


R 


Parbton 


109 


SO^Na 
SOjNa 






C 2 E 5 


orange 


110 


0 
ii 

UaO z S(CH„),NHS- 
j £ « ii 
0 


CI 


CI 




gelb 


111 


HO N=K " 


SOjNa 


H 


it * 


orange 


112 


Cl 

Cl j 


CH 5 


CHj 


ti 


n 


113 ! 


CH,C N=W- 


SO^Na 


H 


n 


it 


1 1 A 


H 


CO,C,H~(n) 


II 




gelb 


115 


I n 


cOgC^Ci) 


It 


It 


it 


116 


I " 


C0 2 C 2 H 4° CH 3 


II 


CH 2 CH(CH^^^ 
SOjMa 


it 


117 


I n 


H 


COgCHj 


SO,Na 
CH 2 CH(CH 5 )^^ 


tt 


• 118 


I " 


ii 


C0 2 C 2 H 5 


^SO,Na 


u 
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z 


X 


V 

X 


R 


Farbton 


119 


H 


H 


C0 2 C,H (n) 

* J 1 






120 


tt 


it 


C0 2 C 3 H 7 (i) 


It 


tt 


121 


it 


it 


CO-C-IT.OCH, 
c d 4 5 




ti 


122 


C0 2 CH 3 


tt 


H 




tt 


123 


C0 2 C 2 H 5 


tt 


tt 


tl 


tt 


124 


C0 2 C 3 H 7 (i) 


it 


it 


tt 


tt 


125 


COgCjE^Cn) 


tt 


tt 


It 


tt 


126 


C0 2 C 2 H 4 0CH 3 


tt 


tt 


It 


it 


127 


C0 2 C 2 H 5 


Br 


H 


It 


tt 


128 


H 




tt 


It 


it 


129 


CHjSOg- 


H 


tt 


tl 


it 


130 


tt 


CI 


tt 


It 


n 


131 


H 2 N-S0 2 - 


H 


tt 


It 


tt 


132 


(/""n-SO,,- 


tt 


it 


If 


it 
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H 



COgCjEyCn) 



-CH 



CI 

S0 5 K 
Br 

SOjNa 
SO^Ha 



lyiSO^ 



n-C 4 H 9 S0 2 



0 N-SO_- 
\ / 2 



E 



-co-: 



HH 2 



-CO-HH-CH, 



H 



H 



CI 
Br 

CI 

CH, 



R 



SO ,3a 



SO,Ha 
CH 2 CH(CH 3 )^ 



■ C 2 H 4^ 



SOjNa 



-CH 2 -^ 



SOjNa 



SOjNa 



SOjK 



C 2 H 4^ 



SOjNa 
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Beispiel 


D-NH 2 


I R 


Parbton 


148 


CI 

3 >/• 2 
CI 


CH, 


gelb 


149 


SOjNa 

M a n <? N-N NH 


11 


rot 


150 


CN 
^ NH 2 


SOjNa 


goldgelb 


151 


K0 3 S N=N NH 2 




rot 


152 


SOjHa 


CH 3 


gelb 


153 


tl 


C 2 H 5 


ti 


154 


tl 


C 2 H 4 OCH 3 


it 
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Patentansprtiohe 

1. WasserlSsliche Azofarbetoffe, die in Form der freien SSuren der 
Formel I 



exit spre chen, in der 

D den Rest einer Mazokomponente, 

X Cyan Oder Carbamoyl, 

n die Zahlen 1 bis 4 nad 

R gegebenenfalls substituiertes Alkyl, CycloalkyI oder Aralkyl be- 
deuten, wobei die SOjH-Gruppen in den Substituenten D und/oder R 
atehen. 

2. Parbstoffe gemaB Anspruch 1 der Formel 



NHH 




R 



HER 




I 

R 



0 



in der D einen Rest der Formel 
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X H Wasserstoff oder SO^H, 

X Cyan oder Carbamoyl, 

Y Wasserstoff , Cyan, Chlor, Brom, Methylsulfon, Athyleulfon, 

Phenylsulfon, Carbalkoxy oder SO^H, 

Y 1 Wasserstoff, Chlor, Brom oder SO^H, 
2 

Y Wasserstoff, Chlor, Brom, Methyl, Carbalkoxy, 2-Benzthiazolyl 
oder SO^E, 

x' WasserBtoff, Methyl, Hydroxy, Methoxy oder SO^H, 

X I Wasserstoff, Methyl, Methoxy oder SO^H, 

2 

X Wasserstoff, Methyl oder Methoxy und 

T Wasserstoff oder elnen Substituenten bedeuten und 

R die angegebene Bedeutung hat. 

Verfahren zur Herstellung von Farbstoffen gemafl Anspruch 1 oder 

2, dadurch gekennzelohnet, daB man 

a) elne Diazoverbindung von Aminen der Formel 



B-NH 2 



mlt elner Kupplungskomponente der Pormel 



NHR 




H 2 N N 0 
R 



umsetzt, oder 
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b) Farbstoffe dex Fornel 

HBR 



D - N 



h 2 h ^ir^o 



B 

aulfiert, D und H haben dabei die angegebenen Bedeutungen. 

4, Parbstoffsubereitungen zum Far ben a ticks to ffhal tiger Pasern, 
enthaltend neben iiblichen Beatandteilen Parbatoffe gem&fi An- 
apruch 1 oder 2. 

BASF Aktiengesellschaft 
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